Traesimrenjt perfume composition (US6403109) 



Page 1 of 3 



THOIVISOM 

it 




. » DELPHION 




RESEARCH 


PRODUCTS INSIDE DELPHI^ 


My Account | Products 


Search: Quick/Number Boolean Advanced Deaver 


The Delphion Integrated View 


Get Now: |M|PDF 1 More choices... 


Tools: Citation Link 1 Add to Work File: {Create new Wor 


Vi w: Expand Details 1 INPADOC 1 JumotoilTop 


i^l Go to: Denvent El Fmaj 





t Title: 
t Derwent Title: 

^Country: 
^Inventor: 
^Assignee: 

^Published / Filed: 

f Application 
Number: 
tiPC Code: 

tECLA Code: 

^U.S. Class: 

1? Field of Search: 

f^Priority Number: 

^Abstract: 



t Attorney, Agent 
or Firm: 
1? Primary / 
Assistant 
Examiners: 
® Maintenance 
Status: 

tINPADOC 
Legal Status: 

1? Related 
Applications: 



US6403109: Transparent perfume composition 

» View Certificate of Correction for this publication 

Solvent-free transparent perfume composition comprises an oil-in- 
water or water-in-oil emulsion in which the two phases have similar 
refractive indices rPerwent Recordi 

US United States of America 

Stora, Thierry; Sergy, France 

Firmenich SA, Geneva, Switzerland 

other patents from FIRMENICH SA (198385^ (approx. 402) 

News, Profiles, Stocks and More about this company 

2002-06-11 / 2000-07-26 

US2000000625864 

A61 K 7/00: A61 K 7/32: A61 K 7/34: A61 K 7/36: A61 K 7/46: 
A61K7/46: 

424/401 : 424/065 : 424/066 : 424/067 : 424/068 : 512/001: 
424/401 .65-68 512/001 
1998-12-08 CHI 998000002437 

The invention concerns a transparent perfume composition 
substantially free of volatile organic solvents and in the fomn of an 
oil-ln-water emulsion. The oil phase contains perfume ingredients, 
and the difference between the refractive indices of the oil phase 
and the aqueous phase is less than 0.003. This is achieved by 
adding agents with certain refractive indices to each of said phases. 

Winston & Strawn ; 

Dees, Jose' G.; Lamm, Marina 



CC Certificate of Correction issued 
View Certificate of Correction 



Show legal status actions 



GetN w: Family Legal Status Reoort 



jApplicati n Number 


Filed 


PatentjPub. Date 


Title 











https://www.delphion.coin/details?pn=US06403 1 09 



11/24/2003 



(Qidsn) 



PCX 



ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLECTUELLE 
Bureau international 



DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 



(51) Classification internationale des brevets ^ : 




(11) Numero de publication internationale: 


WO 00/33804 


A61K 7/46 


Al 








(43) Date dc publication internationale: 


15 juin 2000 (15.06.00) 



(21) Numdro de la demande internationale: PCT/IB99/01948 

(22) Date de dep6t international: 6 d6cembre 1999 (06.12.99) 



(30) Donnees relatives k la priority : 

2437/98 8 d^cembre 1998 (08.12.98) 



CH 



(71) Deposant (pour tous les Etats designes sauf US): FIRMENICH 

S.A. [CH/CH]; 1, route des Jeunes. Case Postale 239, 
CH-121 1 Geneve 8 (CH). 

(72) Inventeur; et 

(75) Inventeur/Deposant (US seulement): STORA, Thierry 
[FR/FR]; 77, place de la Mairie, F-01630 Sergy (FR). 

(74) Mandataire: SALVATERRA-GARCIA, Maria de Lurdes; 
Finnenich S.A.. Case Postale 239, CH-121 1 Geneve 8 (CH). 



(81) Etats designes: BR, CA, CN, IN, JP, MX. TR, US, brevet 
europ6en (AT. BE. CH, CY, DE, DK, ES. FX. FR, GB. GR, 
IE. IT. LU. MC, NL, PT. SB). 



Publiee 



Avec rapport de recherche internationale. 



(54) Title: TRANSPARENT PERFUME COMPOSITION 

(54) Titre: COMPOSITION PARFUMANTE TRANSPARENTE 

(57) Abstract 

The invention concerns a transparent perfume composition substantially free of volatile organic solvents and in the form of an 
oil-in-water emulsion. The oil phase contains perfume ingredients, and the difference between the refractive indices of the oil phase and 
the aqueous phase is less than 0.003. This is achieved by adding agents with certain refractive indices to each of said phases. 

(57) Abrdg^ 

On d6crit une composition parfumante transparente qui est essentiellement exempte de solvants organiques volatiles et qui est sous 
forme d'une Emulsion huile-dans-eau. La phase huileuse contient les ingredients parfumants. et la difference entre les indices de rdfraction 
de la phase huileuse et de la phase aqueuse est inferieure h 0.003. Ceci est atteint par Tadjonction des agents ayant certains indices de 
refraction ^ chacune de ces deux phases. 
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Composition parfumantc transparente 

Domaine technique 

La presente invention a trait au domaine de la parfumerie. Elle conceme, 
plus particulierement, un parfiim, une eau de toilette ou une eau de Cologne 
transparents et essentiellement depourvus de solvents volatiles organiques courants. 

Technique anterieure 

Dans la preparation des parfiims, eaux de toilette et eaux de Cologne 
Tutilisation d'ethanol en tant que solvant est encore tres repandue. L'ethanol permet de 
bien solubiliser les ingredients parfumants auxquels le parfiimeur a eu recours. On 
arrive ainsi facilement a incorporer chaque ingredient a la concentration souhaitee et a 
obtenir une solution transparente. Pour de telles raisons, la plupart des parfums et eaux 
de toilette que Ton trouve sur le marche contiennent encore de I'ethanol, general ement 
entre 50 et 95% par volume. 

Actuellement, on assiste a une preference du consommateur pour des 
parfums sans alcool, ou avec un contenu reduit en alcooL Ainsi, on cherche a 
remplacer Tethanol dans les produits susmentionnes. 

II serait souhaitable de remplacer I'ethanol par de Teau, ou par un solvant 
organique qui ne laisse pas de residus importants sur la peau, ou encore par un 
melange de Tun ou plusieurs de ces solvants avec de I'eau. 

Cependant, dans ce contexte, I'utilisation de Teau ou d'un melange de celle- 
ci avec un solvant organique non volatile conduit a des problemes de solubilite des 
ingredients parfumants, ces composes etant hydrophobes, dans la phase aqueuse. Bien 
que Ton connaisse des emulsions de type huile-dans-eau de ces ingredients, ces 
emulsions ne sont en general pas transparentes. 

Par ailleurs. on connait de Tart anterieur des compositions parfumantes 
transparentes sous forme de microemulsions contenant des quantites importantes 
d'agents tensioactifs. Dans ces microemulsions, le parfum (la phase huileuse) se trouve 
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SOUS forme de gouttes d'une taille d'environ 5-50 nm dispersees dans I'eau, et grace a 
la petite taille de ces gouttes, le melange, c'est-a-dire la microemulsion, est transparent. 
Cependant, una quantite importante d'agents tensioactifs par rapport a la quantite 
d'ingredients parfiimants a incorporer n'est pas souhaitable, et limite de fa9on 

5 considerable la quantite de parfum que Ton peut incorporer dans le melange. 

On connait egalement un autre type de compositions transparentes, a savoir 
les nanoemulsions, qui sont caracterisees par une taille moyenne des gouttes de la 
phase huileuse inferieure a 30-75 nm environ. Cette taille est suffisamment petite pour 
que I'dmulsion soit translucide ou partiellement transparente. Bien que ces emulsions 

10 aient I'avantage de comprendre de moins grandes quantites d'agents tensioactifs, elles 
presentent, neanmoins 1' inconvenient d'un precede de preparation souvent difficile et 
delicat. De telles emulsions font par exemple I'objet de la demande EP 728 460. Plus 
precisement, on decrit dans ce document une nanoemuision huile-dans-eau 
"transparente" dans laquelle on ajoute un lipide amphiphile, non ionique et liquide, a 

15 une temperature inferieure a 45°C afm d'obtenir I'emulsion souhaitee. Ce lipide est 
utilise dans des proportions allant de 2 a 10% en poids, par rapport au poids total de la 
phase lipidique. En tant que phase huileuse, la demande de brevet decrit I'utilisation, 
entre autres, d'huiles essentielles d'origine naturelle et synthetique. Les emulsions 
decrites dans ce brevet sont utilis&s dans des compositions cosmetiques en raison de 

20 leurs proprietes de penetration lors d'une application sur la peau. 

Enfm, une emulsion "classique", dans laquelle la taille moyenne des 
gouttes dispersees est de plus de 100 nm, est decrite dans le brevet US 5,798,1 1 1. Ce 
brevet a pour objet une emulsion cosmetique a haute viscosite et plus particulierement 
un gel semi-soUde, transparent, comprenant de 10 a 97% en poids d'une phase aqueuse 

25 contenant du 2-methyl-l ,3-propanediol, et de 2 a 90% en poids d'une phase huileuse 
qui comprend une huile de silicone. Les gels de ce type ont une turbidite optique 
inferieure k 50NTU a 21*'C. En sus des composes cites ci-dessus, ces compositions 
cosmetiques peuvent contenir des agents tensioactifs non ioniques. Les compositions 
decrites dans ce document sont trop visqueuses pour etre utilisees dans des 

30 compositions parfumantes telles que des parfums, eaux de toilette ou eaux de Cologne. 
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La presente invention a pour but de resoudre les differents problemes 
rencontres dans Tart anterieur au moyen d'une composition parfumante essentiellement 
5 depourvue de solvants organiques volatiles ou VOC definis par TE.P.A: 
(Environmental Protection Agency), en particulier une composition depourvue 
d'ethanol, et transparente. On entend ici par composition parfumante, une composition 
peu visqueuse dans laquelle un ou plusieurs ingredients parfumants sont totalement 
::: solubilises et qui, contrairement a une composition cosmetique, n'a pas pour but de 

10 penetrer la peau lors de son application. L'invention a done pour objet une composition 
parfumante sous forme d'une emulsion huile-dans-eau ou eau-dans-huile, Thuile 
contenant au moins un ingredient parfumant, ladite emulsion comprenant de 5 a 50% 
en poids d'une phase dispersee et de 95 a 50% en poids d'une phase continue, la 
difference entre les indices de refraction n de ladite phase dispersee et de ladite phase 
15 continue etant inferieure ou egale a environ 0,003, de preference inferieure ou egale a 
environ 0,001. 

Selon un mode prefere d'execution, la viscosite de la composition 
parfumante selon Tinvention est inferieure a 10 Pa.s, independemment de la nature de 
Temulsion. 

20 Dans le cas d'une emulsion huile-dans-eau, la phase continue est formee 

par Teau (phase aqueuse) et la phase dispersee est formee par Thuile (phase huileuse). 

A rinverse, s'il s'agit d'une emulsion eau-dans-huile, aussi cormue sous le nom 

d'emulsion inverse, la phase continue est formee par I'huile dans laquelle I'eau est 

dispersee, formant ainsi la phase dispersee. 
25 Les ingredients parfumants se trouvent dissous dans I'huile, en raison de 

leur caractere hydrophobe. 

Selon un mode d'execution prefere de l'invention, la composition 

parfumante se presente sous forme d'un parfum, d'une eau de toilette ou d'une eau de 

Cologne, 

30 Les compositions parfumantes de l'invention sont obtenues en ajoutant a 

une emulsion certains ingredients qui agissent sur les deux phases qui la constituent. 

Les ingredients que Ton ajoute a la composition de l'invention et qui sont 
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specifies ci-apres onl pour effet de modifier I'indice de refi-action des deux phases, de 
fafon a former une emulsion transparente. Nous avons en effet pu constater que les 
emulsions transparentes de Tinvention peuvent etre obtenues lorsque la difference entre 
les indices de refraction de la phase dispersee et de la phase continue ne depasse pas 
5 environ 0,003. De preference, cette difference est inferieure ou egale a environ 0,001, 
La transparence des emulsions de I'invention est caracterisee par une 
transmission mesuree a 600 run (cellule de 1 cm d'epaisseur), typiquement superieure a 
60% et pour beaucoup d'emuisions, superieure a 80%. 

II convient de noter ici que I'indice de refraction n de I'eau est de 1,33, et 
10 que les compositions parflimantes typiquement utilisees presentent un indice n 
generalement compris entre 1,45 et 1,55. L'adjonction de certains ingredients permet 
de rapprocher les indices de refi*action respectifs de chacune des 2 phases jusqu'a ce 
que leur difference soit dans la plage definie ci-dessus. 

Nous avons constate que, dans le contexte de I'invention, on pent utiliser 
15 un certain nombre d'agents capables d'agir sur les deux phases de fa^on souhaitee et 
dont le choix depend de criteres individuels pouvant etre etablis pour chaque 
composition. Les agents susmentionnes seront ainsi selectionnes en fonction de leur 
compatibilite avec la nature du parfum, leur compatibilite avec la peau, le toucher 
desire du parfum transparent apres application sur la peau, et I'inertie chimique de ces 
20 agents vis-a-vis des ingredients parfiimants. En outre, Tagent qui sera utilise dans le 
but d'agir sur la phase aqueuse doit bien entendu etre soluble dans celle-ci, de meme 
que I'agent utilise pour agir sur la phase huileuse doit etre soluble dans Thuile. 

On peut alors utiliser n'importe quel agent qui repond a un ou plusieurs des 
criteres importants pour une composition parfumante donnee, dans la mesure ou cet 
25 agent est capable de rehausser Tindice de refi-action n de la phase aqueuse et de baisser 
I'indice de refraction n de la phase huileuse, de fa9on a ce que la difference entre ces 
deux indices de refiraction soit comprise dans la gamme mentionnee auparavant, a 
savoir qu'elle soit inferieure ou egale a environ 0,003, 

L'agent utilise peut aussi bien etre liquide que solide. 
30 Lorsque i'agent est liquide, nous avons utilise, a titre preferentiei, un agent 

dont rindice de refraction n est superieur ou egal a environ 1 ,40, les valeurs de n les 
plus appropriees etant celles superieures ou egales a environ 1,43, dans le cas ou ledit 
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agent agit sur la phase aqueuse. En revanche, si Tagent agit sur ia phase huileuse, son 
indice de refraction n sera de preference inferieur ou egal a environ 1,43, un indice n 
inferieur ou egal a environ 1 ,40 etant prefere. 

Si Ton choisit d*aj outer un agent solide a une composition parfumante de 
5 rinvention, il est clair que ledit solide doit se dissoudre dans la phase huileuse ou la 
phase aqueuse de fafon a baisser, respectivement rehausser, Tindice de refraction de la 
phase sur laquelle il agira. Dans le contexte de la presente invention, le choix de cet 
agent solide sera alors aussi fonction de sa capacite a se dissoudre completemenet dans 
la phase sur laquelle il agira et a changer de fa^on appropriee Tindice de refraction de 
10 celle-ci. 

Selon la presente invention, on prefere utiliser, en tant qu'agent agissant sur 
la phase aqueuse, au moins un compose choisi parmi I'uree, un did, un triol ou un 
polyol de nature mono-, poly- ou oligomerique, ou des derives de ceux-ci. Des 
exemples de diols ou triols monomeriques incluent Tethyleneglycol, le 1,2- 

15 propanediol, le 1,3-propanediol, le 1 ,2-butanedioI, le 1,3-butanediol, le 1 ,4-butanediol, 
le 2,3-butanediol, le 2-methyI- 1,3-propanediol, le 1 ,6-hexanediol, le neopentylglycol, 
le trimethylol-propane et le glycerol. Des exemples de diols, triols ou polyols oligo- ou 
polymeriques incluent le diethyleneglycol, le triethyleneglycol, le dipropyleneglycol, 
les polyethyleneglycols ayant une longueur de chaine variee. Pamii les derives des 

20 alcools di-, tri- ou polyfonctionnels, on pent citer par exemple le produit 
commercialise sous le nom de Lubrajel ® (origine : United Guardian Inc., Hauppauge, 
NY, USA, distribue par Sederma, Le Perrey en Yvelines, France) contenant des 
polymethacrylates de glyceryle stabilises avec du propylene glycol. 

En tant qu'agent agissant sur la phase huileuse, c'est-a-dire sur la phase 

25 dans laquelle se trouvent les ingredients parfiimants d'une composition donnee, on 
prefere aj outer un fluide silicone volatile. On entend ici par fluide silicone volatile, un 
fluide ayant une tension de vapeur a temperature ambiante superieure ou egale a ceile 
de I'ethanol. Des exemples non limitatifs de fluides silicone pouvant etre utilises selon 
la presente invention incluent des polydimethylsiloxanes lineaires ou cycliques ayant 2 

30 a 10 atonies de silicium. de preference de 4 a 6 atomes de silicium, tels que, par 
exemple, le decamethyl tetrasiloxane, roctamethylcyclotetrasiloxane, le 
decamethylcyclopenta-siloxane ou le dodecamethyl-cyclohexasiloxane, ou tout 
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melange de ces composes. Des silicones de ce type portent des designations CTFA 
telles que dimethicone (en cas de siloxanes lineaires) et cyclomethicone (en cas de 
siloxanes cycliques). Ces fluides sont commercialises par de nombreuses entreprises, 
par exemple : Dow Coming : Fluids DC 244, 245, 246, 344 EU, 345 EU (melange de 
5 cyclomethicones) ou Fluid DC 200 (hexamethyldisiloxane) ; General Electric 
Silicones : SF 1173, 1202, 1204 (melange de cyclomethicones), SF 1214 (melange de 
cyclomethicones et dimethicones) ou SF 96 (melange de dimethicones) ; Wacker 
Silicones: Siloxane F 222, 223, 250, 251 (melange de cyclomethicones), Siloxane 
F 221, Silicone Fluid SF 96, SWS 101 (melange de dimethicones) ; Chemische Fabrik 

10 Th. Goldschmidt AG : Abil® K4, B 8839 (melange de cyclomethicones), Abil® 10- 
10000 (melange de dimethicones) ; Witco : L 7087 (dimethicone copolyol methyl 
ether), L 7607 (dimethicone copolyol). 

Les meilleurs resultats ont ete obtenus avec le Fluid DC 345 EU, qui est un 
melange compose d' environ 3 parties de decamethylcyclopentasiloxane, environ 1 

15 partie de docecamethylcyclohexasiloxane et de faibles quantites d'octamethylcyclo- 
tetrasiloxane. 

Les silicones cites auparavant, bien qu'etant volatiles, ne font pas partie 
des substances classees dans le groupe des solvants organiques volatiles (VOC selon 
TE.P.A.) et sont aussi de ce fait avantageusement utilises dans la presente invention. 

20 D'autres substances ajoutees a la phase huileuse, ont donne de bons 

resultats. On pent citer notamment des parafifines legeres, telles que Theptane, ou 
encore les fractions d'isoparaffine commercialisees sous le nom de Isopar®, par 
exemple Isopar® C ou Isopar® M par la cpmpagnie Esso. 

Une autre classe de substances que Ton peut utiliser avantageusement selon 

25 rinvention est constituee par des paraffines fluorees et perfluorees de nature 
oligomerique et polymerique qui sont d*un usage courant. 

II est clair que Ton peut egalement ajouter a la composition une moindre 
quantite d'un alcool inferieur comme Tethanol ou Tisopropanol a la phase huileuse, 
c'est-a-dire au parfum, ou en utilisant un parfum qui est au moins partiellement 

30 dissous dans un alcool inferieur, ce qui permet egalement d'obtenir une emulsion 
transparente telle que souhaitee selon la presente invention. Cependant, les substances 
citees etant classees comme solvants organiques volatiles, leur utilisation est moins 
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avantageuse. 

L'indice de refraction n d'une composition parfiimante finie selon 
r invention a une valeur comprise entre 1,40 et 1,44 environ.. 

Les emulsions de F invention peuvent contenir de 5 a 50% en poids, de 
5 preference de 10 a 35% en poids, de phase dispersee et de 95 a 50% en poids, de 
preference de 90 a 65% en poids, de phase continue. Ces valeurs sont relatives au 
poids total de Temulsion, et sont independantes du fait que les compositions de 
I'invention se trouvent sous forme d'emulsions huile-dans-eau ou eau-dans-huile. 

La phase huileuse, quant a elle, comprend de 15 a 60%, de preference de 
10 20 a 50% de son poids en ingredients parfumants. 

La phase aqueuse comprend de 20 a 65% de son poids en eau. 

Les emulsions de Finvention contenant les ingredients specifies plus haut 
peuvent presenter telles quelles une stabilite suffisante lors du stockage. C'est le cas en 
particulier lorsqu'un ou plusieurs des agents qui sont ajoutes dans le but d'agir sur 
15 rindice de refraction de Tune ou I'autre phase sont capables de stabiliser Temulsion en 
raison de leurs proprietes tensioactives. 

Le cas echeant, on ajoute encore a la composition de I'invention au moins 
un agent tensioactif approprie afin d'obtenir une emulsion stable. Get agent tensioactif 
sera utilise dans des proportions allant de 0 a 8%, de preference de 0,1 a 5% en poids, 
20 par rapport au poids total de T emulsion. Les meilleurs resultats ont ete obtenus en 
utilisant de 2 a 5% en poids d'agent tensioactif. 

Des agents tensioactifs de nature variee peuvent etre utilises dans le 
contexte de T invention. On peut citer les agents tensioactifs non-ioniques, cationiques, 
anioniques, amphoteriques et les phospholipides, qui se pretent tous a une utilisation 
25 selon la presente invention. On utilise de preference un agent tensioactif non ionique 
ou un melange de 2 tensioactifs non ioniques. En tant qu'exemple non limitatif, on 
peut citer le nonylphenol ethoxyle comportant 9 a 10 unites Methylene glycol (en vente 
sous le nom de Triton"^ N-101 ; origine : Fluka, Suisse) ou I'undecanol ethoxyle 
comportant 8 unites d'ethylene glycol (en vente sous le nom de Imbentin® 080 ; 
30 origine : Kolb AG, Suisse). D'autres exemples incluent les tensioactifs connus sous le 
nom de Tween ^ (origine : ICI, Angleterre), tels que Tween ^ 20 [polyoxyethylene (20) 
sorbitan monolaurate]. Tween ^40 [polyoxy-ethylene (20) sorbitan monopalmitate]. 
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Tween 60 [polyoxyethylene (20) sorbitan monostearate] et le Tween ® 80 
[polyoxyethylene (20) sorbitan monooleate], et les tensioactifs vendus sous le nom de 
Span*' (origine : ICL Angleterre), dont il convient de citer le Span® 20 (sorbitan 
monolaurate), le Span ® 40 (sorbitan monopalmitate), le Span ® 60 (sorbitan 
5 monostearate) et le Span® 80 (sorbitan monooleate). On peut encore citer le 
Cremophor ® RH40 et RH60 (origine : BASF AG, Allemagne, qui sont des huiles de 
ricin hydrogenees et ethoxylees), le Genapol ® (origine : Hoechst AG, Allemagne, un 
(alcooi polyglycol ether) laurylsulfate de sodium), le tensioactif connu sous le nom de 
Poloxamer ® 407 (un copolymere dibloc d'oxyde d'ethylene et d'oxyde de propylene, 
10 aussi vendu sous les noms de Pluronic ® F127 et Pluracare ® F127, origine : BASF AG, 
Allemagne) ; le Tetronic ® (origine : BASF AG, Allemagne) ; le DC 3225 C, le 
DC 5200, le DC 193 (origine: Dow Coming, USA); Abil ® Em 97 (origine: 
Goldschmidt). 

Les ingredients parfumants pouvant etre utilises selon Tinvention sont tous 

15 des ingredients d'usage courant dans la parfumerie. Leur nature n'appelle pas une 
description plus detaillee ici, qui ne saurait d'ailleurs etre exhaustive, Thomme de Tart 
etant a meme de les choisir de par ses connaissances generales et en fonction de Teffet 
olfactif recherche. Ces ingredients parfumants appartiennent a des classes chimiques 
aussi varices que les alcools, aldehydes, cetones, esters, ethers, acetates, nitriles, 

20 hydrocarbures terpeniques, composes heterocycliques azotes ou soufres, ainsi que des 
huiles essentielles d'origine naturelle ou synthetique. Beaucoup de ces ingredients sont 
d'ailleurs repertories dans des textes de reference tels que le livre de S. Arctander, 
Perfume and Flavor Chemicals, 1969, Montclair, New Jersey, USA, ou ses versions 
plus recentes, ou dans d'autres ouvrages de nature similaire, 

25 Les emulsions de T invention peuvent etre aisement preparees par des 

methodes de melange et homogeneisation conventionnelles qui n'appellent pas ici une 
description plus detaillee. 

Selon la presente invention, on cree des emulsions ayant une taille 
moyenne de goutte superieure a 200 nm. 

30 L'invention sera maintenant illustree par les exempies suivants non 

limitatifs, dans lesquels les temperatures sont indiquees en degres Celsius, les 
proportions des composes sont donnees en % en poids, et les abreviations ont le sens 
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usuel dans Fart. 

Manieres dc realiscr 1' invention 

5 

Exemples 1 et 2 

Preparation de compositions parfumantes transparentes sous forme d'emulsions huile- 
dans-eau 

ID 

Les emulsions de type huile-dans-eau contenant des bases parfumantes ont ete 
preparees a partir des ingredients specifies ci-dessous, par des methodes courantes 
dans Tart. 

15 Example 1 



Ingredients Parties en poids 

Base parfumante * 10,05 

Silicone DC ' 345 24,93 

20 Perfluorodecaline 2,23 

Eau(pH7) 21,35 

1,2-Butanediol 36,43 

Tetronic®704'> 2,50 

Abil ® Em 97 2,50 

25 Total 100,00 



1 ) origine : Dow Corning 

2) origine : BASF AG 

3) origine : Goldschmidt 

30 

* La base parfumante a ete obtenue par melange des ingredients suivants : 

Ingredients Parties en poids 

Acetate de citronellyle 3 
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Acetate de geranyle 


9 




Acetate de linalyle 


276 




Aldehyde CIO a 10% * 


3 




Aldehyde C12 a 10%* 


12 


5 


Anthranilate de methyle 


16 




Essence de bergamote 


226 




Cetalox®'> 


5 




Essence de citron 


318 




Dihydromyrcenol 


60 


10 


Dipropylene glycol 


20 




Elemi 10% * 


20 




Fleuria 41063 


3 




Ethyl linalol 


66 




3-(4-Methoxyphenyl)-2-methylpropanal a 10% * 


30 


15 


Geraniol 


6 




Habanolide - a 50% * 


130 




Hedione ® 


215 




Hedione®HC'^ 


. 72 




Indola 10%** 


12 


20 


Iso E super 


85 




Essence de la\'andin grosso 


26 




Liffarome®'^al%* 


20 




Linalol 


40 




Essence de mandarine sfiima 


5 


25 


Essence de menthe crepue a 10% * 


30 




Essence de Neroli bigarade 


130 




P<j<;f*nf*<^ H'nranof Prirtno"al Ploride 


80 




Phenethylol 


9 




• 

Essence de petiigrain 


63 


30 


Pipol 


5 




Essence de romarin 


16 
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Teq^ineol 9 
Essence de violette 50 
Zestover '^U 1% * 30 

Total 2100 

5 

* dans le dipropylene glycol (DIPG) 
** dans la triethanolamine 

1 ) 8,1 2-epoxy- 1 3 , 1 4, 1 5, 1 6-tetranorlabdane 

2) origine : International Flavors and Fragrances, USA 

10 3) 5-allyl-l,2,3-trimethoxybenzene ; origine : Calchauvet, Grasse, France 

4) origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

5) pentadecenolide ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

6) ' dihydrojasmonate de methyle ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

7) dihydrojasmonate de methyle a haute teneur en isomere cis ; origine : 
15 Firmenich SA, Geneve, Suisse 

8) 1 -(octahydro-2,3,8,8-tetramethyl-2-naphtalenyl)- 1 -ethanone ; 
origine : International Flavors and Fragrances, USA 

9) carbonate de 3-hexenyle methyle ; origine : International Flavors and Fragrances, 
USA 

20 10) 9-decen-l-oI ; origine : International Flavors and Fragrances, USA 

L'indice de refraction de chacune des deux phases de la composition a ete mesure a 
temperature ambiante, une fois la phase aqueuse et la phase huileuse en contact et 
avant d'ajouter Tagent tensioactif. L'indice de refraction n de la phase aqueuse etait de 
25 1,4098 et celui de la phase huileuse de 1,4112, donnant ainsi une emulsion 
transparente. La transmission de I'emulsion, mesuree a une longeur d'onde de 600 nm 
dans une cellule de 1 cm d'epaisseur, est de 91,5%. 



30 



Exemple 2 



Ingredients Parties en poids 

Base parfumante * 10,29 
Silicone DC * 345 23,22 
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Perfluorodecaline 2, 1 4 

Eau (pH 7) 22,29 

1,2-Butanediol 38,06 

DC 193^^ 2,00 
5 DC 3225C 2.00 

Total 100,00 



1 ) voir exemple 1 

2) origine : Dow Coming 

10 

* La base parfumante a ete obtenue par melange des ingredients suivants : 





T n PTP H 1 pn t <\ 


Parties en noids 




Acptafp Hp HptitvIp 


250 


1 ^ 
1 D 


/^d^CLalC LLC ^IJJiJl 


70 




Apptfitp Hp Qtvrallvlp 


230 




Aldehyde phenylacetique 


10 




Ambrettolide ® ^> 


10 




Astrotone 


300 


20 


Essence de bergamote 


1160 




p-lonone 


550 




Essence de cassis 


150 




Cetalox®'>a50%* 


60 




Essence de citron 


850 


25 


Citronellol 


210 




Damascenone 


20 




4-Decanolide 


20 




Dihydromyrcenol 


440 




Dipropyiene glycol 


20 


30 


Ethyl linalol 


720 




7-Methyl-2H.4H-l,5-benzodioxepin-3-one 


100 




Floralozone * 


50 
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3-(4-MethoxYphenyl)-2-methylpropanal 1 70 

Fructone®"' • 100 

Galbex®"' 50 

y-Damascone 5 

5 Essence de geranium 30 

Essence de pamplemousse 100 

Habanolide*" 1120 

Hedione®''^ 2890 

Hedione ® HC 950 

10 Heliopropanal 400 

Indol 35 

ISO E Super'" 380 

Essence de lavandin grosso 40 

Liffarome®'-' 1 

15 Lilial®'-'> 1050 

Lyral®''> 430 

Essence de mandarine sfuma 270 
Melonal 3 

Essence de menthe crepue 20 

20 Peony 434017 60 

Peony white HS 100001 200 

Phenethylol 80 

Phenylhexanol 50 

Pipoi 20 

25 Essence d'orange 500 

Rosalva 4 

Salicylate de benzyle 400 

Salicylate de pipol 400 

BHT''>al0%** 200 

30 Zestover'^' 22 

Total 1 5200 
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* dans le 2-(2-ethoxyethoxy )- 1 -ethanol 
** dans le dipropylene glycol 

I) origine : Givaudan-Roure SA, Vernier, Suisse 

5 2) 8J2-epoxy-13,14,15,16-tetranorlabdane ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

3) origine : International Flavors and Fragrances Inc., USA 

4) origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

5) 3-(4-ethylphenyl)-2,2-dimethylpropanal + 3-(2-ethylphenyi)-2,2- 
dimethylpropanal ; origine : International Flavors and Fragrances Inc., USA 

10 6) 2-methyl-l,3-dioxalane-2-acetate d'ethyle ; origine : International Flavors and 
Fragrances Inc., USA 

7) pentadecenolide ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

8) dihydrojasmonate de methyle ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

9) dihydrojasmonate de methyle a haute teneur en isomere cis ; origine : 
15 Firmenich SA, Geneve, Suisse 

10) 3-(l,3-benzodioxol-5-yl)-2-methylpropanal ; origine : Firmenich SA, Geneve, 
Suisse 

I I) l-(octahydro-2,3.8.8-tetramethyl-2-naphtalenyl)-l-ethanone ; origine : 
International Flavors and Fragrances Inc., USA 

20 12) carbonate de 3-hexenyle-methyle ; origine : International Flavors and Fragrances 
Inc., USA 

13) 3-(4-tert-butylphenyI)-2-methylpropanal ; origine : Givaudan-Roure SA, Vernier, 
Suisse 

14) 4-(4-hydroxy-4-methylpentyl)-3-cycIohexene-l-carbaldehyde + 3-(4-hydroxy-4- 
25 methylpentyl)-3-cyclohexene-l-carbaldehyde ; origine : Intemational Flavors and 

Fragrances Inc., USA 

15) 2,6-dimethyl-5-hepianal ; origine : Givaudan-Roure SA, Vernier, Suisse 

16) 9-decen-l-ol ; origine : Intemational Flavors and Fragrances Inc., USA 

17) 2,6-di-tert-butyl-4-hydroxytoluene 

30 18) 2,4-dimethyl-3-cyclohexene-l-carbaIdehyde ; origine: Firmenich SA, Geneve, 
Suisse 
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L'indice de refraction de chacune des deux phases a ete mesure a temperature 
ambiante, une fois la phase aqueuse et la phase huileuse en contact et avant d'ajouter 
r agent tensioactif. L'indice de refraction n de la phase aqueuse etait de 1,4109 et celui 
de la phase huileuse de 1,4132, donnant ainsi une emulsion transparente. La 
5 transmission de I'emulsion, mesuree dans les memes conditions que dans TExemple 1, 
est de 98,2%. 

Exemplcs 3 et 4 

10 

Preparation de compositions parfumantes transparentes sous forme d'emulsions eau- 
dans-huile 

Les emulsions de type eau-dans-huile contenant des bases parfumantes ont ete 
15 preparees a partir des ingredients specifies ci-dessous, par des methodes courantes 
dans Tart. 

Exemple 3 



20 Ingredients Parties en poids 

Base parfumante * 10,20 

Silicone DC * 345 55,12 

Perfluorodecaline 4, 1 7 

Eau(pH7) 11,55 

25 1,2-ButanedioI 16,96 

Abil ^ EM 97 2,00 

Total 100,00 



1) voir exemple 1 
30 2) origine : Glodschmidt 
* voir exemple 1 
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L'indice de refraction de chacune des deux phases a ete mesure a temperature 
ambiante, une fois la phase aqueuse et la phase huileuse en contact et avant d'ajouter 
Tagent tensioactif. L'indice de refraction n de la phase aqueuse etait de 1,4050 et celui 
de la phase huileuse de 1,4070, donnant ainsi une emulsion transparente. La 
5 transmission de I'emulsion, mesuree dans les memes conditions que dans I'Exemple 1 , 
est de 65,4%, 

Exemple 4 



10 Ingredients Parties en poids 

Base parfumante * 10,20 

Silicone DC ® 345 ^> 55,12 

Perfluorodecaline 4,17 

Eau(pH7) 11,55 

15 1,2-Butanediol 16,96 

Abil®Em97') 2,00 

Total 100,00 



1 ) voir exemple 1 
20 2) voir exemple 3 
* voir exemple 2 

L'indice de refraction de chacune des deux phases a ete mesure a temperature 
ambiante, une fois la phase aqueuse et la phase huileuse en contact et avant d'ajouter 
25 I'agent tensioactif L'indice de refraction n de la phase aqueuse etait de 1,4075 et celui 
de la phase huileuse de 1,4068, donnant ainsi une emulsion transparente. La 
transmission de Temulsion, mesuree dans les memes conditions que dans TExemple 1, 
est de 58,8%, 

30 En melangeant les ingredients specifies ci-dessus, on a obtenu une composition 
parfumante sous forme d'une emulsion du type eau-dans-huile stable. 
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Revendications 

1. Composition parfumante sous forme d'une emulsion huile-dans-eau ou 
eau-dans-huile, Thuile contenant au moins un ingredient parfiimant, ladite composition 
comprenant de 5 a 50% en poids d'une phase dispersee et de 95 a 50% en poids d'une 
phase continue, la difference entre les indices de refraction n de ladite phase dispersee 
et de ladite phase continue etant inferieure ou egale a 0,003, de preference inferieure 
ou egale a 0,001. 

2. Composition parfumante selon la revendication 1, caracterisee en ce que la 
viscosite de I'emulsion est inferieure a 10 Pa.s. 

3. Composition parfumante selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce 
que la difference entre les indices de refraction est atteinte par Taction d'un agent 
susceptible de changer Tindice de refraction de Tune ou Tautre desdites phases. 

4. Composition parfumante selon la revendication 1, 2 ou 3, caracterisee en 
ce que I'agent agissant sur la phase huileuse est un agent liquide ayant un indice de 
refraction n inferieur ou egal a environ 1,43 et I'agent agissant sur la phase aqueuse est 
un agent liquide ayant un indice de refraction n superieur ou egal a environ 1,40. 

5. Composition parfumante selon la revendication 4, caracterisee en ce que 
rindice de refraction de I'agent liquide agissant sur la phase huileuse est inferieur ou 
egal a environ 1,40 et I'indice de refraction de Tagent liquide agissant sur la phase 
aqueuse est superieur ou egal a environ 1,43. 

6. Composition parfumante selon Tune des revendications 1 a 5, caracterisee 
en ce que ledit agent agissant sur la phase huileuse est choisi parmi les silicones 
volatiles ayant une tension de vapeur superieure ou egale a celle de Tethanol, une 
paraffine ou une paraffine fluoree ou perfluoree. 

7- Composition parfumante selon la revendication 6, caracterisee en ce que 
ladite silicone volatile est un polydimethylsiloxane lineaire ou cyclique ayant 2 a 10 
atomes de silicium. 

8. Composition parfumante selon la revendication 6, caracterisee en ce que 
ladite silicone est roctamethylcyclotetrasiloxane, le decamethylcyclopenta-siloxane ou 
le dodecamethylcyclohexasiloxane. 
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9. Composition parfumante selon Tune des revendications 1 a 8, caracterisee 
en ce que ledit agent agissant sur la phase aqueuse est choisi parmi les diols, triols ou 
polyols de nature mono-, oligo- ou polymerique ou un derive de ceux-ci, ou Puree, 

10. Composition parfumante selon la revendication 9, caracterisee en ce que 

5 ledit diol, triol ou polyol est Tetliyleneglycol, le 1,2-propanediol, le 1,3 -propanediol, le 
1,2-butanediol, le 1 ,3-butanediol, le 1,4-butanediol, le 2,3-butanediol, le 2-methyl-l,3- 
propanediol, le 1,6-hexanediol, le neopentylglycol, le trimethylolpropane, le glycerol, 
le diethyleneglycol, le triethyleneglycol, le dipropyleneglycol, un polyethyleneglycol 
ayant une longueur de chaine variee, ou un polymethacrylate de glyceryle. 

10 11. Composition parfumante selon la revendication 10, caracterisee en ce que 

le did est le 1,2-butanediol. 

12. Composition parfumante selon Tune des revendications 1 a 1 1, caracterisee 
en ce qu'elle comprend de 0 a 8% en poids d'un agent tensioactif. 

13. Composition parfumante selon la revendication 12, caracterisee en ce que 
15 r agent tensioactif est present dans une quantite de 0,1 a 5% en poids. 

14. Composition parfumante selon la revendication 12 ou 13, caracterisee en 
ce que ledit agent tensioactif est non-ionique. 

15. Composition parfumante selon Tune des revendications 1 a 14, sous forme 
d'tm parfum, d'une eau de toilette ou d'une eau de Cologne. 
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